10. JAHRG. PHYSIKALISCHE VERHANDLUNGEN Heft 7 


Sektion für Kristallkunde 
Der Deutshen Mineralogishen Gesellschaft 


Die Sektion für Kristallkunde der Deutschen Mineralogischen Gesell- 
schaft hielt am 17. und 18.4. in beiden Teilen Berlins’ ihre diesjährige Dis- 
kussionstagung ab. Die große Zahl von 320 eingetragenen Tagungsteilneh- 
mern und von 41 angemeldeten Vorträgen beweist, daß sich allmählich auch 
in Deutschland die Ansicht durchzusetzen beginnt, daß eine moderne und 
in ihrer Problemstellung weit genug gespannte „Kristallographie“ viele für 
Forschung und Anwendung neue und aktuelle Beiträge zu liefern vermag. 
Das ersah man auch aus den vorgetragenen Themen, von denen 27 in den 
Verhandlungen referiert sind. 


Die Tagung wurde im großen physikalischen Hörsaal der TU in Char- 
lottenburg durch Prof. Max von Laue eröffnet. Prof. Below (Moskau) hielt 
einen Hauptvortrag über das 2.Kapitel seiner „Kristallchemie“, das sich 
mit allen Silikaten beschäftigt, die Diorthogruppen SisO, enthalten. Er 
zeigte eindrucksvolle neue Ergebnisse, die insbesondere auch Einblicke in 
die Eigenschaften des Zementes liefern. Hieran schlossen sich 9 Einzelvor- 
träge über die Strukturanalyse anorganischer Stoffe (über Eis, Übergangs- 
und B-Metalle, Digermanide, Schichtsilikate, Prehnit, Stottit und Ambly- 
gonit). 

Die Nachmittagssitzung eröffnete der Hauptvortrag von Prof. Kaischew 
(Sofia) über eine Theorie des Kristallwachstums, dem weitere Einzelvor- 
träge über kinetische Vorgänge sowie Beiträge zur dynamischen Gitter- 
interferenz-Theorie folgten. — 

Am Sonnabend eröffnete der Präsident der Akademie der Wissenschaf- 
ten die Tagung im großen chemischen Hörsaal der Humboldt-Universität. 
Prof. Benard (Paris) hielt den Hauptvortrag über seine neue bedeutsame 
Methode der thermischen Ätzung von Metall-Einkristallen. Hieran schlos- 
sen sich allein 9 Vorträge über zum Teil sehr neue Methoden zur Analyse 
der Realstruktur von Einkristallen sowie einige Referate über die Metho- 
dik der Fourier-Analyse an. Nachmittags gab Prof. Dehlinger (Stuttgart) 
einen eindrucksvollen Überblick über die lineare Kontinuumstheorie der 
Eigenspannungen und über einen quantitativen Zusammenhang mit atoma- 
ren Versetzungen, dem Einzelvorträge zu diesem Thema sowie solche über 
Makro-Moleküle und Atomstrukturen in organischen Stoffen folgten. Ein- 
gebettet war die Fülle der an zwei Tagen abgehaltenen Vorträge in ein ge- 
selliges Programm, das sich in Bierabende, Einladungen zu gemeinsamen 
Mittagessen und einen Empfang in der Akademie der Wissenschaften mit 
anschließender Festaufführung in der Staatsoper aufteilte. 


Der Westberliner Industrie sowie amtlichen Stellen in beiden Teilen 
Berlins sei für die hierbei großzügig gewährte Hilfe dankbar gedacht. 
R. Hosemann, Berlin 
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FREITAG, DER 17. APRIL 
Vormittag 


N.V. BELOW (Moskau): Chapter B of the Crystal Chemistry of Silicates. 


Chapter A was based on the work done 30 years by W.L. Bragg and his 
collaborators and dealt chiefly with the silicates of Mg, Al and their mela- 
nocratic substituents, mainly Fe in either of its stages of oxidation. The 
salient feature of chapter A was the close fit (commensurability after 
V. Goldschmidt) between the edge of an Mg- or Al-octahedron and that of a 
Si-tetrahedron, which allows these silicates to have relatively simple cry- 
stal structures, most of which are based on the closest packing of O(OH,F)- 
atoms. Large cations, such as Na, Ca, La etc., K, were considered in this 
chapter only as filling voids, i.e.gaps between components which for this 
chapter were more important. 

In chapter B where these large cations are predominant and play inde- 
pendent roles, they are themselves octahedrally co-ordinated. The edges 
of these large octahedra are incommensurable, i.e. not similar in length to 
those of the Si-tetrahedra, and the ordinary way in which silica enters the 
structures of chapter B is as the diorthogroup Si,O,. The vertical edges of a 
trigonal prism, in which the group Si,O, can be inscribed, adjust themsel- 
ves well (are similar in length) to the edges of the large (Ca, Na,...)- 
octahedra and in this way the diorthogroups Si,O, play in chapter B the 
same role as the orthogroups SiO, perform in chapter A. 


R. BRILL (Fritz-Haber-Inst. der MPG, Berlin-Dahlem): Zur Kenntnis 
des Eises. 

Nach kurzer Demonstration der Brauchbarkeit von Neutronenbeugung 
zur Phasenbestimmung bei Strukturuntersuchungen wird darauf hingewie- 
sen, daß die Summe aller Beobachtungen an Eis zu einer folgendermaßen 
charakterisierten Struktur führt: 

(1) Jedes Sauerstoffatom ist tetraedrisch von vier anderen im Abstand 
2,76 Ä umgeben. (2) Auf jeder Verbindungslinie zweier Sauerstoffatome liest 
ein Wasserstoffatom und wirkt eine Wasserstoffbindung. (3) Jedem Sauer- 
stoffatom sind 2 Wasserstoffatome im Abstand von etwa 1 Ä benachbart 
(H,O-Moleküle). (4) Im übrigen ist die Anordnung der Wasserstoffatome 
statistisch. Die durch (4) bedingte Unordnung ist in Übereinstimmung mit 
der Nullpunktsentropie des Eises (Pauling). Sie wird hervorgerufen durch 
die große Beweglichkeit von H'( (Eigen). Hexagonales Eis mit polarer c- 
Achse wäre grundsätzlich vorstellbar, könnte jedoch nur bei sehr tiefen 
Temperaturen beständig sein. 

Versuche, Mischkristalle mit Eis zu bilden, zeigten, daß NH,F die einzige 
Substanz zu sein scheint, die dazu in nennenswertem Maße befähigt ist. 
HF wird nur in sehr geringen Mengen aufgenommen. Dielektrische Mes- 
sungen an NH,F-Eis Mischkristallen mit geringen Konzentrationen von 
NH,F (<0,7 Gewichtsprozent) zeigen, daß die Aktivierungswärme für die 
Dipolrotation von 13,5 kcal/mol in reinem Eis auf 4 kcal/mol in Mischkri- 
stallen herabgesetzt wird. Sie deuten auf das Vorhandensein von Ionen 
(NH,* und F- oder NH, und H3;F*) hin. 

Anhand einiger Kurven wird das viskoelastische Verhalten des Eises 
demonstriert, das auf „Korngrenzen-Elastizität“ zurückführbar ist. 


K. SCHUBERT (MPI £. Metallforschung, Stuttgart): Zur Systematik der 
Strukturen von Phasen aus Übergangs- und B-Metallen. 

In dem vorliegenden Vortrag werden Gründe dafür beigebracht, daß in 
messingartigen Phasen zwei voneinander verhältnismäßig unabhängige 
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Ortskorrelationen der Elektronen wirksam sind, die sich in einem gegen- 
seitigen Spannungszustand befinden, so daß beide keine ideale Metrik be- 
sitzen. Als Ausgangspunkt kann man die (früher beschriebene) B1-Korrela- 
tion der d-Elektronen in Cu benutzen. Sollen die Valenzelektronen in Cu 
eine eigene Ortskorrelation haben, so kommt dafür. eine Al Ortskorrelation 
vom Raster a in Frage. Durch eine tetragonale Stauchung um 2-12 geht 
diese Korrelation in eine energetisch besonders günstige A2-Korrelation 
über. In den L1,-Strukturen der Art CuAu wird die Stauchung angenähert, 
aber nicht erreicht wegen der Rumpfelektronenkorrelation. In den B2-Struk- 
turen der Art CuZn befinden sich 3 Valenzelektronen im Elementarkubus 
wahrscheinlich in Al-Korrelationen. Die Rumpfelektronen bilden eine BI- 
Korrelation mit dem Raster a/3,33. Nach der bei Erhöhung. der Valenzelek- 
tronenkorrelation einsetzenden Leerstellenbildung wird eine Struktur stabil, 
die eine kubische Zelle bildet, deren Kante 3 A2 Unterstrukturzellkanten 
umfaßt, also 10 Rasterkanten der Rumpfelektronen aufweist. Ähnliche Be- 
ziehungen können bei weiteren Strukturen angegeben werden. So lassen 
sich beispielsweise die Stapelvariationen der Überstruktur bei L1,- und L1y- 
Strukturen besser verstehen (CuAull). Ferner folgen Argumente für A3- 
Phasen im Messinggebiet, sowie für kompliziertere Raumtemperaturmodi- 
fikationen der A2-Struktur. 


H. STRUNZ und M. GIGLIO (Inst. f. Mineralogie, TU Berlin-Charlotten- 
burg): Über Stottit, FeGe(OH), und seine Kristallstruktur. (Vorgetr. von 
H. Strunz) 

Das in unserem Institut neu entdeckte Mineral Stottit besitzt nach der 
morphologischen Entwicklung die Symmetrie C4h—-4/m, die Gitterkonstanten 
a, = 7,55, c, = 7,47 Ä und den Zellinhalt 4 Fe?*, 4 Ge‘*,24 O®, 24 H!* (H. 
Strunz, G. Söhnge und B.H. Geier 1958). 

Am gleichen Institut befassen wir uns [im Einvernehmen mit J. Zemann 
(Göttingen) seit Mai 1958] mit der Strukturaufklärung dieses Minerals. Die 
bereits in der Erstveröffentlichung mitgeteilte Raumgruppe C4h/4-P4,/n 
konnte durch die Auslöschungen auf Precession-Aufnahmen bestätigt wer- 
den. Diese Raumgruppe enthält 8-, 4- und 2zählige Punktlagen. Nach dem 
Ergebnis der Pattersonprojektionen in Richtung [001] und [100] liegen die 
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Bezüglich der Lage der O und H sind folgende Überlegungen heranzuziehen. 
Die in unserem Institut (seit Sommer 1958) durchgeführten Versuche, 
Stottit synthetisch herzustellen, führten bisher zu keinem positiven Ergeb- 
nis, offenbar haben wir die erforderlichen Druckverhältnisse noch nicht er- 
reicht; jedoch gelang (gemeinsam mit B. Contag) die Synthese der Stannate 
MgSn(OH),, CaSn(OH),, FeSn(OH),, CoSn(OH),, MnSn(OH), und die röntgen- 
ographische Feststellung, daß dem Stottit analoge Strukturen vorliegen. 

G. Gattow (Göttingen) hat auf unsere Bitte hin (im Dezember 1958) in 
dankenswerter Weise Ultrarot-Absorptionsmessungen durchgeführt und 
festgestellt, daß O und H als OH-Gruppen vorhanden sind. J. Zemann teilte 
uns (am 15. Januar 1959) freundlicherweise mit, daß offenbar Isotypie von 
Stottit mit den von N. Schrewelius (1938) strukturell untersuchten Verbin- 
dungen NaSb(OH), und AgSb(OH), bestehe. 

Auf Grund dieser Beobachtungen und Feststellungen ist die wahrschein- 
liche Strukturformel für Stottit FeGe(OH),. Da es sich hiermit, abweichend 
von den bekannten zahlreichen Germanaten mit GeO,-Baugruppen, erst- 
malig um die Feststellung einer Hexahydroxogermanat-Baugruppe im 
festen Zustand handelt, ist beabsichtigt, die bei uns im Gange befindliche 
Strukturbestimmung und -verfeinerung mit Hilfe von Fourierprojektionen 
zum baldigen Abschluß zu bringen. 
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G. WEITZ und E. HELLNER (Marburg): Zu den Strukturen der Disili- 
zide und Digermanide von Os, Ru und Mn. (Vorgetr. von G. Weitz) 


E. WÖLFEL (Darmstadt): Über die Verbindungen des Calziums mit Si, 
Ge, Sn und Pb. 


Die bisher untersuchten Calziumverbindungen lassen sich in 2 Gruppen 
einteilen. Die Kristallstrukturen der ersten Gruppe leiten sich vom Dia- 
mantgitter ab, dem die Elemente Si, Ge und Sn angehören. Das Gitter des 
Si wird diskutiert. Gehen wir von dieser Raumnetzstruktur aus und bauen 
Ca in das Gitter ein, so kommen wir zur Verbindung CaSi,, die sich durch 
Si-Si-Doppelschichten auszeichnet. Erhöhen wir den Ca-Gehalt, so kommen 
wir zur Verbindung CaSi mit Si-Si-Ketten und schließlich zur Verbindung 
Ca,Si, bei der keine direkten Si-Si-Kontakte mehr vorhanden sind. Ähnlich 
liegen die Verhältnisse bei den anderen untersuchten Systemen. Die ge- 
nannten Strukturtypen werden im Hinblick auf die Atomabstände disku- 
tiert. Die zweite Gruppe der Verbindungen leiten sich vom kubisch-flächen- 
zentrierten Gitter des Ca bzw. des Pb ab. Sie gehören dem L1,-Typ an, der 
jedoch hier in interessanten, bisher nicht beschriebenen Varianten auftritt. 
Die Verbindungen werden diskutiert. 


W.H. BAUR (Göttingen): Zur Kristallstruktur des Amblygonits. 
I. FLACHSBART (Berlin): Die Kristallstruktur von Phosphorferrit. 


FR. LIEBAU (Berlin): Über die Strukturen einiger Schichtsilikate der 
Formel Me,„(Si2O5)n - 


S. MALCIC und A. PREISINGER (Wien): Struktur des Prehnits. 


Nachmittag 


R. KAISCHEW (Sofia): Über die Anwendung der Methode der mittleren 
Abtrennungsarbeiten in der Theorie der Kristallkeimbildung und des Kri- 
stallwachstums. 


W. KLEBER (Mineralog.-Petrograph. Inst. d. Humboldt-Universität Ber- 
lin): Ein Beitrag zur kinetischen Theorie der Bildung von Adsorptionsmisch- 
kristallen. 


Mit Hilfe eines vereinfachten kinetischen Modells wird der Anlagerungs- 
rhythmus von Gast- und Trägerkomponente bei der Entstehung von Ad- 
sorptionsmischkristallen (partiell-isomorphe Mischkristalle) beschrieben. Da- 
nach kann die Gastkomponente ohne Aufwendung der üblichen Aktivie- 
rungsenergie nach Art des Stranski-Krastanow-Mechanismus auf der Un- 
terlage ausgeschieden werden. Notwendige Voraussetzung hierfür ist die 
Bedingung y<y,, wenn w die Abtrennungsarbeit benachbarter Gastbau- 
steine (Stranski-Modell) und w, eines Gastbausteins von der Unterlage be- 
deuten. Die Abscheidung der Gastkomponente ist auch bei Untersättigung 
der Mutterphase möglich, wenn die Bedingung y* >y+ y, erfüllt ist 
(y* = Abtrennungsarbeit benachbarter Trägerbausteine). 

Demgegenüber kann die Trägerkomponente nur bei Übersättigung der 
Mutterphase unter Aufwendung einer stark reduzierten Aktivierungsenergie 
auf der Gastschicht angelagert werden. Entscheidend dabei wird die Ernıed- 
rigung der Keimbildungsarbeit durch den Effekt der Stufeninduktion bei 
Abscheidung auf der Unterlage. Damit ergibt sich die wichtige Schlußfolge- 
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rung, daß durch den Effekt der Stufeninduktion die Anlagerung der Trä- 
gersubstanz auf den Gastschichten bei verminderter Aktivierungsenergie, 
auch für die zweidimensionale Keimbildung, möglich wird. 

Die neue Theorie erklärt aber darüber hinaus eine bereits längst be- 
kannte Beobachtungstatsache: Bei der Bildung von Absorptionsmischkri- 
stallen ist nicht nur eine weitgehende zweidimensionale Gitteraffinität der 
Simultan-Netzebenen, sondern noch eine einfache oder polymere Überein- 
stimmung in der Periode senkrecht zu den affinen Netzebenen erforderlich 
(„pseudo-dreidimensionale Gitteranalogie“). Nun zeigt es sich, daß gerade 
durch die Affinität zur „Steigung“ an der Stufe die Bildungsarbeit für die 
zweidimensionalen Keime reduziert wird. In der quantitativen Berücksich- 
tigung der Stufeninduktion liegt demnach die Lösung des Problems der 
„dritten Dimension“ bei der Bildung von partiell-isomorphen Mischkristallen. 


G. NITSCHMANN (Optische Werke Ernst Leitz, Wetzlar): Beobachtun- 
gen zum Kristallwachstum in gashaltigen Schmelzen. 

Nach der Methode von Nacken-Kyropoulos wurden in offenem Ofen Li- 
thiumfluorid-Wachstumskörper von 10 cm Durchmesser hergestellt. Der Gas- 
gehalt der Schmelze führt im Bereich der Restkristallisation zur orientier- 
ten Ausscheidung von würfelförmigen Blasen. Dabei tritt eine Sektorentei- 
lung auf in Abhängigkeit von der Zähligkeit der Achse des Wachstumskör- _ 
pers. Innerhalb der einzelnen Sektoren weisen die würfelförmigen Gasbla- 
sen eine Anordnung auf, die einen zellenartigen Aufbau des Sektors erken- 
nen läßt. Die Zellenachsen liegen parallel der Oktaederrichtung. Die Kon- 
tinuität des einkristallinen Wachstumskörpers wird durch die Sektorenteilung 
und die Zellenstruktur nicht beeinträchtigt. Die Phänomene offenbaren ein 
dendritisches Wachstum der Zuchtkörper zumindest in der Wachstumszone 
der Restkristallisation. 

Das Auftreten einer Zellenstruktur bei der Kristallzüchtung infolge der 
Anwesenheit von Verunreinigungen in der Schmelze ist an Metallen bereits 
beschrieben und ihre Entstehung erklärt worden (z.B. die Veröffentlichun- 
gen von Chalmers und Mitarbeitern). Die hier bei Alkalihalogenidkristallen 
des Steinsalztypus gefundene selektive Auswahl der Oktaederrichtung als 
Zellenachse, die naturgemäß auch durch das Züchtungsverfahren bedingt wird, 
findet ihre Erklärung durch die Kossel-Stranskische Wachstumstheorie, ins- 
besondere durch ihre Erweiterung in der Anwendung auf das dendritische 
Wachstum durch Hille, Rau und Schlipf. 


J. SCHLIPF (Berlin): Zur Kinetik des dendritischen Kristallwachstums. 


Bei Wachstumsversuchen an Salzdendriten aus wässriger Lösung bzw. 
aus der Schmelze wurde beobachtet, daß die kristallographische Orientie- 
rung der Dendritenachse in gesetzmäßiger Weise von der Überschreitung 
abhängt. Bei den Alkalihalogeniden z.B. erhält man bei kleinen Überschrei- 
tungen als Dendritenachse <111>, bei mittleren Überschreitungen <110> 
Und bei großen Überschreitungen <100>. Die theoretische Untersuchung 
dieser Experimente zeigt, daß als geschwindigkeitsbestimmender Schritt 
beim dendritischen Wachstum nur die Flächenkeimbildung in Frage kommt. 
Die Ergebnisse können an Hand der von Volmer und Stranski entwickelten 
Vorstellungen über das Kristallwachstum quantitativ gedeutet werden. Dies 
führt gleichzeitig zu einer allgemeinen kinetischen Theorie des dendritischen 
Kristallwachstums. 


E. HESS (Fritz-Haber-Inst. d. MPG, Berlin-Dahlem): Stachelförmige 
Umweg-Reflexe. 

Die von M. Renninger im Jahre 1937 entdeckte und untersuchte Umweg- 
anregung der Röntgenstrahlinterferenzen an Kristallgittern [Z. Phys. 106, 
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141 (1937)] läßt sich an Weitwinkel-Röntgenaufnahmen von Quarz gut be- 
obachten. Zur Indizierung solcher Diagramme wenden wir eine graphisch- 
rechnerische Methode an. 


Ist das Quarz-Gitter etwa durch Schleifen gestört, so erhalten die Umweg- 
Reflexe in vielen Fällen stachelförmige Ausläufer in Richtungen, die für die 
einzelnen Reflexe spezifisch sind. Auf Grund einiger Annahmen über den 
Mechanismus der Umweganregung in einem Mosaik-Kristall und über die 
Art der Mosaikblock-Verschwenkungen läßt sich diese Erscheinung im we- 
sentlichen deuten. Rechnet man die Richtungen der Stacheln unter Voraus- 
setzung einer isotropen Verteilung der Mosaikblock-Verschwenkungen aus, 
so erhält man nur für einen Teil der Fälle eine Übereinstimmung mit dem 
Experiment. Die Diskrepanzen lassen sich beseitigen, wenn man der Rech- 
nung eine anisotrope Verteilung der Verschwenkungen zugrunde legt. 


M. RENNINGER (Kristallogr. Inst. d. Univ. Marburg): Die Absolutstärke 
der „verbotenen“ Reflexe von Diamant, Silicium und Germanium. 


Absolutmessungen des integralen Reflexionsvermögens der (222)-Inter- 
ferenzen von Si und Ge mit Cu-Ka unter sorgfältiger Vermeidung von Stö- 
rung durch „Umweganregung“ führten zusammen mit früheren Ergebnissen 
am Diamanten auf folgende Absolutwerte für die (222)-Strukturfaktoren: 
Diamant 1,15, Si 1,71 und Ge 1,18 Elektronen/Elementarzelle. Der 16. Teil 
dieser Werte kann als „Atomfaktor“ der durch die Existenz der (222)-Inter- 
ferenzen nahegelegsten Ladungsanhäufung zwischen je zwei benachbarten 
Gitteratomen angesehen werden. Die „relativen“ Atomfaktoren, d.h. das 
Verhältnis dieser Atomfaktorwerte zu den Atomfaktoren der Gitteratome 
in (222)-Richtung ergeben sich dann zu 4° bei Diamant, 1,3% bei Si und 
0,4%/0 bei Ge. — Weitere „verbotene“ Reflexe, deren Auftreten möglicher- 
weise zu erwarten wäre, z.B. (442) und (622), konnten innerhalb der Meß- 
empfindlichkeit nicht beobachtet werden. Das bedeutet, daß ihre Intensität 
kleiner sein muß als "/,oo bis Yıooo derjenigen von (222), ihr Strukturfaktor 
dementsprechend kleiner als !/,, bis !/,, desjenigen von (222). 


G. BORRMANN und H. WAGENFELD (Fritz-Haber-Inst. d. MPG, Ber- 
lin-Dahlem): Quantitatives über die Absorption der Röntgenwellenfelder in 
Kristallen. (Vorgetr. von G. Borrmann) 


Auf der Grundlage der von Hartree tabellierten Eigenfunktionen lassen 
sich die „Formfaktoren“ aller Z Elektronen eines Atoms, abhängig von 
(sin ®/2)/A, einzeln ausrechnen. Addiert ergeben sie die bekannten Atom- 
formamplituden, die für die Streuung der Röntgenstrahlen maßgebend sind. 
Wird addiert, nachdem die Einzelelektronen Gewichte erhalten haben, die 
ihrem Anteil an der Absorption entsprechen, so erhält man die Formfakto- 
ren, die die Absorption der Röntgenwellenfelder im Idealkristall mitbestim- 
men. Als mitbestimmende Größe bleibt dann — außer der Kristallstruktur 
— nur noch der Debyefaktor übrig. Beide Faktoren wurden für Germa- 
nium ausgerechnet. Damit wurde der minimale Absorptionskoeffizient 


“min En (1/cosd/2)(1 _—-i F”/Fo”) 


interferierender Cu-Ko-Strahlung für einige Netzebenen bestimmt und mit 
experimentellen Werten verglichen, die L.P. Hunter an versetzungsfreien 
Ge-Kristallen erhalten hat [Proc. Koninkl. Nederl. Akad. van Wetenschap- 
pen, Amsterdam, Ser. B 61, 214 (1958)]. Die Unterschiede betragen nur 1—4%/o; 
eiwa ebenso groß sind die Schwankungen, die sich aus einer geringen Un- 
sicherheit in der Bemessung der genannten Gewichte ergeben. 
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SONNABEND, DER 18. APRIL 
Vormittag 


J. BENARD (Paris): La forme d’equilibre des surfaces metalliques en 
milieu faiblement oxydant. 

Jusqu’ä ces dernieres ann6es, il etait assez rare que l’on ait l’occasion 
d’observer les faces naturelles des cristaux metalliques. Ceci est devenu 
possible depuis peu en mettant a profit le ph&nom£ne d’oxydation et d’ad- 
sorption selective de l’oxygene, lequel provoque un abaissement important 
de l’energie superficielle de certaines faces et rend ainsi leur formation plus 
aisee. 

On rappelle tout d’abord les premieres observations qui ont 6t& faites A 
ce sujet il y a quelques annees par l’auteur et ses collaborateurs sur des 
alliages nickel-chrome et fer-chrome. On montre ensuite par quel m&canis- 
me apparaissent les faces naturelles ä partir d’une surface initialement sp&- 
culaire, dans le cas de deux metaux: le cuivre et l’argent. 

Une &tude cristallographique detaillee des surfaces recristallisees permet 
de determiner dans chaque cas la nature des facettes forme&es en fonction 
de l’orientation de la surface initiale. Ces observations peuvent etre gene- 
ralisees en tenant compte du type de structure du metal consid£re. 

On montre pour terminer, dans quelle mesure ces travaux permettent de 
fournir une explication commune ä& de nombreuses observations signal&es 
dans la litt6rature et demeure6es jusqu’ä ce jour inexplique&es. 


J. AULEYTNER (Warschau): Röntgenographische Methode zur gleichzei- 
tigen Bestimmung der gegenseitigen Neigung und Größe von Mosaikblöcken. 

In diesem Vortrag werden weitere Möglichkeiten der Methode, die in 
Acta Physica Polonica 17, 111 (1958) beschrieben war, vorgestellt. Man kann 
nämlich gleichzeitig die Neigung und Dimensionen von Mosaikblöcken von 
der Größe 50 u und 30” bestimmen und in besonderen Fällen von einigen Mi- 
kronen und einigen Sekunden. Diese Methode kann zur Prüfung der Ver- 
setzungsstrukturen gebraucht werden. 


H. BARTH (Fritz-Haber-Inst. d. MPG, Berlin-Dahlem): Gefügeanalyse 
von Einkristallen mit der Parallelstrahlmethode. 

Bekanntlich hängen die physikalischen Eigenschaften der Einkristalle in 
starkem Maße von ihrer Realstruktur, d.h. sowohl vom Kristallitgefüge, als 
auch von Versetzungen, Korngrenzen usw., ab. Durch Reflexion von Röntgen- 
Strahlung im Bragg- und Laue-Fall kann die Realstruktur in der Oberflä- 
che und im Inneren von Einkristallen sichtbar gemacht werden. 

Fällt ein monochromatisches Strahlenbündel nach Art der Parallelstrahl- 
methode unter dem Bragg-Winkel auf eine Kristalloberfläche, so kann das 
Gefüge einer Fläche bis zu 15 cm? in einer Aufnahme geprüft werden, und 
weiterhin können Aussagen über Lage und Verschwenkung großer Kristal- 
lite bzw. in nahezu idealen Kristalloberflächen auch Aussagen über die Lage 
von Kleinwinkel-Korngrenzen und Versetzungslinien gemacht werden. 

In ähnlicher Art kann auch das Kristallinnere geprüft werden. Nach 
M. v. Laue und G. Borrmann kann ein Röntgen-Strahl einen nahezu idea- 
len Kristall entlang einer Netzebene mit anomaler Absorption durchdringen. 
Durchdringt, wiederum nach Art der Parallelstrahlmethode, ein paralleles 
und monochromatisches Strahlenbündel mit anomaler Absorption den Kri- 
stall, so kann das Kristallinnere über einer Oberfläche von 1 bis 2 cm? ge- 
prüft und die Lage einzelner Versetzungslinien bzw. auch ein Netzwerk von 
Versetzungslinien sichtbar gemacht werden. 

Die Parallelstrahl-Aufnahmen in Reflexion und Durchstrahlung werden 
mit einer sogenannten „Gefügekammer“ gemacht. 


97 


V. GEROLD und F. MEIER (Inst. f. Metallphysik, MPIf. Metallforschung, 
Stuttgart): Der röntgenographische Nachweis von Versetzungen in Ger- 
manium. (Vorgetr. von V. Gerold) 


Unter Ausnutzung des Borrmann-Effektes (anomal geringe Absorption 
der Röntgenstrahlung in idealen Kristallen, wenn die Braggsche Bedingung 
für ungefähr senkrecht durch den Kristall gehende Netzebenen erfüllt ist) 
ist es möglich, Versetzungslinien in nahezu idealen Kristallen direkt sicht- 
bar zu machen. Sie erscheinen als Schattenlinien auf einem hinter dem 
Kristall befindlichen Film [G. Borrmann, W. Hartwig und H. Irmler, Z. Na- 
turf. 13a, 423 (1958); H. Barth und R. Hosemann, Z. Naturf. 13a, 792 (1958)]. 
Durch geeignete Wahl der Aufnahmebedingungen kann man stereoskopische 
Bilder von dem Verlauf der Versetzungslinien herstellen sowie Aussagen 
über die Richtung des Burgersvektors der Linien machen. Die Untersu- 
chungen wurden an Germanium-Kristallen mit einer Versetzungsdichte von 
100 bis 1000 Linien/cm? durchgeführt. 


Der Kontrast, mit dem die Versetzungslinien zu sehen sind, hängt im 
wesentlichen ab vom Winkel zwischen dem Burgersvektor b und der Netz- 
ebenennormalen n derjenigen Netzebene, die für den Durchgang der 
Röntgenstrahlung in anomaler Absorption benutzt wurde. Ist dieser Win- 
kel 90°, so sind die Linien nicht oder kaum zu sehen. Nimmt man verschie- 
dene Netzebenen für den Strahlendurchgang, so hat man die Möglichkeit, 
die Richtung des Burgersvektors einer Versetzung aus Kontrastunterschie- 
den der einzelnen Aufnahmen zu bestimmen. 


Die Auswertung über den Verlauf der Linien im Germaniumkristall er- 
gab, daß die meisten Versetzungen in {111}-Ebenen liegen, in denen sie 
gleitfähig sind. 


A. RUDOLPH (Berlin): Verklebungsprozesse an NaCl-Einkristallen. 

Untersucht wurde die isotherme Verklebung von NaCl-Einkristallen in 
Abhängigkeit von der Temperatur, der Kontaktdauer und dem Kontakt- 
druck. 

Unterhalb 460 °C wurde auch bei Anwendung höherer Kontaktdrucke 
und beliebig langer Kontaktzeiten keine Verklebung erzielt; oberhalb 520 °C 
erfolgte die Verklebung bei kleinen Drucken und der Rekristallisations- 
geschwindigkeit entsprechenden geringen Zeiten. Das Gebiet zwischen die- 
sen beiden Temperaturen entspricht der „normalen Rekristallisation“; Ver- 
klebung trat bei einem Teil der Proben ein. 


Der Verklebungsprozeß wird eingeleitet durch plastische Deformation 
und Rekristallisation der tatsächlich in Kontakt stehenden Gebiete der sich 
berührenden Kristallflächen. Dadurch entsteht eine Materialbrücke, die rein 
mechanisch den Zusammenhalt der Proben bewirkt. Der Hohlraum zwischen 
den Flächen wird anschließend aufgefüllt, wobei der Materialtransport über- 
wiegend über die Gasphase erfolgt. Der Verklebungsprozeß wird damit 
durch das Temperaturverhalten und Druckverhalten der Rekristallisation 
bestimmt. — Entsprechend der Erwartung ergibt sich dabei keine Abhän- 
gigkeit von der Orientierung der verklebenden Proben gegeneinander. 


J. STABENOW (Berlin): Zur orientierten Verwachsung von Schicht- 
kristallen. 

Die Untersuchung von Mikrokristallen aus synthetischem Molybdändisul- 
fid mittels Elektronenbeugung ergab, daß orientierte Verwachsungen zweier 
Kristallschichten oft vorkommen. Dabei wurden immer nur ganz bestimmte, 
kristallographisch ausgezeichnete Verdrehungswinkel der mit der Basis- 
ebene untereinander verwachsenen Kristalle gefunden. Das Auftreten dis- 
kreter Orientierungen zeigt, daß der Verlauf der spezifischen Korngrenzen- 
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energie in Abhängigkeit vom Verdrehungswinkel neben den absoluten Mi- 
nima im Falle der parallelen Orientierung noch weitere relative Minima auf- 
weisen muß. Dieser Befund wird bisher vorliegenden Überlegungen gegen- 
übergestellt, die vom Versetzungsmodell der Korngrenze ausgehen. 

Mit dem Elektronenmikroskop lassen sich bei der Abbildung der MoS,- 
Kristallpaare Kristall-Moir6s erzielen. Im Hinblick auf die Möglichkeit, aus 
dem Moir& Informationen über Gitterfelder und Kristallverzerrungen zu 
erhalten, wird diskutiert, wie das Moire von übereinanderliegenden, unge- 
störten Kristallschichten aussehen kann. Die elektronenmikroskopischen 
Aufnahmen weisen tatsächlich eine große Anzahl möglicher Intensitätsver- 
teilungen auf. Die Bilder zeigen, in welchem Maße das Aussehen des Moire&s 
von der Orientierung der Kristalle bezüglich des einfallenden Elektronen- 
strahls und damit von den speziellen Anregungsbedingungen abhängt. 


H. BETHGE (Halle); Neue Ergebnisse zur Untersuchung der Mikro- 
Struktur von NaCl-Spaltflächen. 

Gegenüber den früheren Ergebnissen (Vortrag Bethge auf der Diskus- 
sionstagung Darmstadt) konnten bemerkenswerte Fortschritte erzielt wer- 
den durch die Anwendung besonderer vorbereitender Behandlungsverfahren 
der Spaltflächen, die in jüngster Zeit entwickelt wurden (Basset 1958, Bethge 
und Schmidt 1958). Es ist damit möglich, elektronenmikroskopisch Tiefen- 
unterschiede der Oberfläche — z.B. an Spaltstufen — bis herab zu atoma- 
rer Größenordnung abzubilden. Die dadurch erkennbare Mikro-Struktur der 
Spaltfläche gibt Hinweise für die bei der Kristallspaltung betätigten Ver- 
setzungen, insbesondere auch über die Wechselwirkung von Versetzungen 
mit Spaltstufen. Die Deutung der beobachteten Strukturen gibt einige neue 
Hinweise zum Verständnis der Kristallspaltung und des spröden Bruches. 
Da in Ionenkristallen durch Verfärbung im Metalldampf leicht Kolloide zu 
erzeugen sind, lag es nahe zu untersuchen, wie diese Kolloide, die ja starke 
Störungen darstellen, die Mikro-Struktur der Spaltfläche beeinflussen. Hier- 
zu werden erste Ergebnisse mitgeteilt. 


J. BOHM (Dresden): Versuche zur Einkristallätzung an Alkalihalogeniden. 


Zum Zwecke der Klärung, inwieweit Ätzversuche als Methode für die 
Erforschung speziellerer Fragen geeignet sind, wurden nach in der Litera- 
tur vorhandenen Angaben am Institut für angewandte Physik der Reinst- 
stoffe, Dresden (Dir. Prof. E. Rexer) Versuche zur Ätzung an Alkalihaloge- 
niden durchgeführt. Bereits hierbei konnten einige vorläufige Ergebnisse 
gewonnen bzw. schon Bekanntes durch photographische Aufnahmen belegt 
werden. 

Die Zuordnung der Ätzgruben zu Versetzungen wird demonstriert: auf 
den beiden bei einer Spaltung entstehenden gegenüberliegenden Flächen 
lassen sich spiegelbildliche Anordnungen der Ätzgrübchen beobachten; die 
Verteilung von Ätzgruben auf der Ober- und Unterseite dünner Platten 
wird untersucht; die Ätzgrübchen ordnen sich zu Mustern entsprechend den 
bei mechanischer Beanspruchung der Kristalle betätigten Gleitebenen; die 
Ätzgruben finden sich ferner in linearen Anordnungen, die als Kleinwinkel- 
korngrenzen anzusprechen sind. Außerdem konnten an NaCl unter be- 
stimmten, bis jetzt nur statistisch reproduzierbaren Bedingungen spiralför- 
mige Ätzgruben beobachtet werden. 


M. DRECHSLER und P. WOLF (Fritz-Haber-Inst. d. MPG, Berlin- 
Dahlem): Feldionenmikroskop-Aufnahmen hoher Auflösung und ihre kri- 
stallographische Auswertung. (Vorgetr. von M. Drechsler) 

Es wurde versucht, Feldionenmikroskop-Aufnahmen hoher Auflösung, 
bei Betriebstemperaturen von 80°K zu erhalten. Im Falle sehr scharfer 
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Wolfram-Spitzen (Radius 200 Ä) gelang es, erstnächste Nachbaratome ge- 
trennt abzubilden (Objektauflösung 2,7 A). 

An verrundeten Kristallen, wie z.B. der Mikroskopspitze, treten Flächen 
um so stärker hervor, je höher ihr Netzebenenabstand ist. Eine spezielle 
Kristallflächen-Projektion ermöglicht eine schnelle und sichere Indizierung 
der zahlreichen im Bild erkennbaren Flächen mit niedrigen und hohen In- 
dizes. 

Zur Erleichterung der Aufnahmen-Auswertung wurde ein maßstab- 
gerechtes Modell einer W-Spitze hergestellt. Die Mikroskopvergrößerung 
wurde l1.aus dem Spitzenradius, 2. aus Vergleichen mit theoretischen Git- 
terabständen und 3. aus der Messung von Flächenpolabständen bestimmt. 
Innerhalb einer Aufnahme wurden beachtliche lokale richtungsabhängige 
Vergrößerungsschwankungen, d.h. Bildverzerrungen quantitativ festgestellt. 
Es wird angegeben, wie durch Auswertung einer Aufnahme sowohl lokale 
als auch mittlere Krümmungsradien der Kristallspitze gemessen werden 
können. Beispiele zeigen, in welcher Weise die Kristallform von der Halb- 
kugelform abweicht. — Zur Messung von Netzebenenabständen wird eine 
Methode mitgeteilt und angewendet. Es wird gezeigt, in welcher Weise die 
Elementarzelle des Wolframs aus Aufnahmedaten abgeleitet werden kann. 


P. GÖRLICH, H. KARRAS und K. KÜHNE (Jena): Über einige optische 
Untersuchungen an Calciumfluorid. (Vorgetr. von P. Görlich) 

Es wurde von verschiedenen CaF,-Kristallen die Absorption, die Fluo- 
reszenz und die Thermolumineszenz gemessen. Der Reinheitsgrad der Kri- 
stalle wurde spektralanalytisch bestimmt. 

Aus dem vorliegenden Untersuchungsmaterial lassen sich allgemeine 
Betrachtungen über den Einbau von Fremdverunreinigungen insbesondere 
von dreiwertigen Europium-Ionen ableiten. 


TH. HAHN (Frankfurt/Main): Systematische und willkürliche Fehler bei 
der genauen Bestimmung von Kristallstrukturen. 

Die Einflüsse der statistischen Gewichte, der Absorptionskorrektur und 
der Extinktion auf die genaue Bestimmung von Kristallstrukturen werden 
am Beispiel von Diglycinhydrochlorid untersucht (Verfeinerungen auf dem 
Elektronenrechner IBM 704 in Paris). Ersatz der wahren Gewichte durch 
Einheitsgewichte für jede gemessene Strukturamplitude resultiert in einer 
systematischen Verschiebung der Atomzentren von im Mittel 0,01 Ä, mit 
maximalen Werten bis zu 0,02 Ä. Diese Werte sind etwa doppelt so groß 
wie die mittleren Fehler auf Grund der Meßungenauigkeiten. Es muß daher 
angenommen werden, daß solche Verfeinerungen, in denen der Frage der 
Gewichte keine genügende Beachtung geschenkt wurde, einen systematischen 
Fehler der obigen Größenordnung enthalten. Dies trifft aber nicht nur für 
die hier angewandte Kleinste-Quadrate-Methode, sondern auch für Verfei- 
nerungen mit Fourier- und Differenzsynthesen zu, welch letztere fast aus- 
schließlich mit Einheitsgewichten berechnet werden. Die hier gefundenen 
Beziehungen werden durch die Ergebnisse an anderen Substanzen unter- 
stützt. Einen systematischen Fehler etwa gleicher Größe stellt auch die 
Nicht-Korrektur des Extinktionseffektes dar, selbst wenn, wie im gegen- 
wärtigen Falle, weniger als 1% der Reflexe davon stärker betroffen sind. 
Das Verhältnis dieser systematischen Fehler zu den willkürlichen, insbeson- 
dere im Hinblick auf die Konvergenz des Verfahrens, wird diskutiert. 


R. HOSEMANN (Fritz-Haber-Inst. d. MPG, Berlin-Dahlem): Analyse 
von Strukturen bei anomaler Dispersion mittels der ungeraden Patterson- 
funktion. 


Bekanntlich gilt im Falle anomaler Dispersion die Friedelsche Regel 
nicht, und man kann dann z.B. mit Bijvoet röntgenographisch enantiomorphe 
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Strukturen eindeutig unterscheiden. Es wird gezeigt, daß man hypothesenfrei, 
allein aus der experimentell gewonnenen Intensitätsfunktion, noch weit tie- 
fere Einblicke in den Aufbau der Atome gewinnen kann, beispielsweise ın 
das von der Röntgenwellenlänge abhängige und für die einzelnen Elektro- 
nenschalen unterschiedliche dynamische Verhalten der Elektronendichtever- 
teilungen, das umgekehrt Rückschlüsse auf die energetischen Verhältnisse 
zwischen den Atomen zulassen dürfte. 

Hierzu errechnet man aus der Intensitätsfunktion eine um den Null- 
Punkt gerade und eine ungerade Art von Pattersonfunktion, die sich in allen 
Einzelheiten analysieren lassen. 


Nachmittag 


U. DEHLINGER (Stuttgart): Die Entstehung von inneren Spannungen 
und Versetzungen bei Vorgängen in Kristallen. 

Die von Kröner u.a. aufgestellten Grundgleichungen einer linearen Kon- 
tinuumstheorie der Eigenspannungen ergeben, daß solche Spannungen dann 
und nur dann auftreten, wenn eine nicht homogene, bleibende (nicht elasti- 
sche) Deformation vorhanden ist. Da außerdem diese Deformation geo- 
metrisch bestimmte Versetzungsverteilungen zur Folge hat, sind alle in- 
neren Spannungen auf Versetzungen zurückführbar (wobei jedoch gewisse 
homogene Verteilungen von Versetzungen keine Spannungen erzeugen). Die 
rerschiedenen Arten von inneren Spannungen und Versetzungen können 
somit nach der physikalischen Natur der bleibenden Deformation eingeteilt 
werden. Dementsprechend werden die Fälle der plastischen Verformung, der 
Umwandlungen und Ausscheidungen und des Abschreckens von hohen Tem- 
peraturen besprochen. Während es sich bei der Plastizität um wanderungs- 
fähige Versetzungen handelt, sind die mit Temperaturspannungen verbun- 
denen nicht im Gitter lokalisierbare „Quasiversetzungen“. 


W.F. EPPLER (Freyung v.W.) und H. ARNOLD (Würzburg): Der Abbau 
von inneren Spannungen in synthetischen Spinellen durch Hohlkanalbil- 
dung. (Vorgetr. von H. Arnold) 

Spinelle mit Mg : Al,O, = 1:2,50 zeigen nach 116 stündigem Wechseltem- 
pern bei 1000 °C nadelförmige Strukturen, die sich in ihrem optischen Ver- 
halten wesentlich von der sich in diesem Temperaturgebiet ausbildenden 
Zwischenstruktur des MgAl,O, [H. Saalfeld und H. Jagodzinski, Z. Kri- 
stallk. 109, 87, 388 (1957) 110, 197 (1958)] unterscheiden. Während diese stark 
doppelbrechend ist, sind die Kanäle es nicht. An Hand von Laue- und Wei- 
Benbergaufnahmen konnte festgestellt werden, daß keine neue Struktur 
vorliegt. Nur auf Grund des Spannungsabbaues treten charakteristische Ver- 
schiebungen in der Lage der Reflexe der Zwischenstruktur auf. Daher wer- 
den die Nadeln als Hohlräume angesprochen, die durch die Wanderung von 
Fehlstellen zu geeigneten Stellen im Kristall entstehen. 


F. FREUND (Marburg): Zur Frage der aktiven Zwischenphasen. 

Beim Erhitzen von AI(H,0),C]; entsteht ein amorphes Al,O,, welches sich 
durch eine besonders geringe Dichte von ca. 2 g/cm? auszeichnet. Es geht bei 
etwa 800 °C unter starker Wärmeentwicklung und einer sprunghaften Er- 
höhung der Dichte auf ca. 3,9 g/cm? in eine ebenfalls noch amorphe Form 
des Al,O, über. Es wurde erkannt, daß es sich bei dem amorphen 
A1l,0, geringer Dichte um eine sogenannte „aktive Zwischenphase“ han- 
delt, die dadurch gekennzeichnet ist, daß nach der Abspaltung der flüch- 
tigen Bestandteile aus dem Kristallgitter der Ausgangssubstanz die Anord- 
nung der Schwerpunkte der Al in einem gewissen Maße erhalten bleibt. 
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Da die Raumbeanspruchung des Al(H,0),-Komplexes größer ist als die der 
daraus entstehenden Al,O,-Baugruppe, bedeutet dies, daß der mittlere Ab- 
stand der Al voneinander in diesem amorphen Al,O, größer ist als in einem 
kristallinen Al,O,. Die Bausteine dieses Raumgerüstes befinden sich also 
in dem Zustand eines labilen Gleichgewichtes. Bei ca. 800 °C stürzt dieses 
labile Raumgerüst zusammen, weil sich die Al,O,-Baugruppen gegenseitig 
nähern. Aus dem amorphen AI,O, großer Dichte bilden sich bei noch höhe- 
ren Temperaturen kristalline Phasen des Al,O,. Durch DTA-Aufnahmen, 
Messungen des spezifischen Gewichtes und der spezifischen Oberfläche sowie 
durch Röntgenuntersuchungen wird diese Annahme untermauert. Es wird 
darauf hingewiesen, daß aktive Zwischenphasen bei sehr vielen Substanzen 
auftreten können. 


R. BONART und R. HOSEMANN (Fritz-Haber-Inst. d. MPG, Berlin- 
Dahlem): Über den parakristallinen Charakter der Langperiodeninterferen- 
zen. (Vorgetr. von R. Bonart) 

Die Röntgenkleinwinkelstreuung vieler synthetischer Fasern ist durch deut- 
lich ausgeprägte Meridianreflexe erster Ordnung gekennzeichnet. Die Schicht- 
linienbreite dieser Interferenzen stellt ein Maß für die statistische Krüm- 
mung der im Mittel orthogonal zur Faserachse liegenden „kristallinen“ Be- 
reiche dar. Die zur Faserachse orthogonalen Abmessungen dieser kristalli- 
nen Bereiche, der sog. Schichten, manifestieren sich in der äquatorialen Aus- 
dehnung der monotonen Kleinwinkelstreuung. Ihr Einfluß auf die Schicht- 
linienbreite der Meridianreflexe ist dagegen nur von untergeordneter Be- 
deutung. Dies im Gegensatz zur vorherrschenden Meinung. Das vornehm- 
lich von Heß vorgeschlagene Modell eines idealen Schichtgitters für den 
Aufbau der mizellaren Systeme ist durch ein sog. parakristallines Schicht- 
gitter zu ersetzen. Letzteres stellt einen Spezialfall des allgemeinen Para- 
kristalles dar. An Hand einer Gegenüberstellung von Röntgenkleinwinkel- 
aufnahmen von Kollagen und Perlon einerseits und lichtoptisch erzeugten 
Beugungsbildern andererseits werden die genannten Zusammenhänge ver- 
anschaulicht. 


K. BECKER, G. GROSSE, K. PLIETH (Berlin): Röntgenstrukturanalyse 
des trans-Dichlorodiäthylendiaminkobalt-IIIl-chlorids. (Vorgetr.von G.Grosse) 


W. HOPPE und G. WILL (München): Die Röntgenstrukturanalyse von 
Phyllochlorinester I. (Vorgetr. von W. Hoppe) 


K. PLIETH und G. RUBAN (Berlin): Röntgenographische Bestimmung 
der Kristallstruktur des p,p’-Dichlordiphenylamins. (Vorgetr. von G. Ruban) 


102 


